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1 .はじめに
密封した容器中に液相と気相が共存する物質の温度を上げていくと、蒸発曲線に沿って圧力も上
昇し、やがて液相と気相の境界が消失して一様な流体へと変化する。この流体は臨界温度・臨界圧
力(臨界点)を越えた流体という意味で超臨界流体と呼ばれている。
二酸化炭素は、比較的穏和な条件に臨界点を持ち (Tc=31.1 'C 、 Pc=7.37 MPa) 、その超臨界流体
は高い浸透性や疎水性物質の溶解能力を持つため、有用物質の抽出媒体として広く用いられている。
更に、超臨界二酸化炭素中では、疎水性ポリマーの膨潤や可型化が起こるため、この雰囲気中に機
能性物質を溶解することで、その機能性物質をポリマー内部へ注入することも出来る。近年、この
原理を利用して、分散染料を溶解した超臨界流体中でポリマーを処理することで、廃液を生じるこ
となく染色を行なう超臨界染色法が開発され、我々の研究室でもこれに関する基礎研究を行ってい
る。超臨界二酸化炭素中での染色は、一般に、 120'C、 25MPa 前後の条件で行うため、耐圧容器、耐
圧パルプなどを用いる必要がある。現在、パルプの開閉は、手動で行っているが、大きな差圧が生
じる部分では、パルプのハンドル操作にかなりの力を要し、また、僅かな回転で流量が著しく変化
するため、安定な実験系が組みにくく、安全性にも問題がある。
本研修では、ステッピングモータを使用してパルプを開閉することで、パルプの遠隔操作を可能
にすることを第 l の目的とした。更に、このモータの制御をパソコンで行うことで、実験の自動化
につながる基礎技術を修得することを第 2 の目的とした。
2. パルプ開閉システム
2. 1 機器構成
本研修では、高圧パルプを連結したステツピン
グモータ(図 1 、ハーモニー産業(株)製作)を
パソコンで制御するシステムを構築し、パルプの
開閉を制御する。ステツピングモータには、駆動
ドライパとセットになった高トルク 5 相モータ
(CSK5913-NAP，オリエンタルモータ)を使用した。
このモータの主な仕様を表 1 に示す 1)。目的とす
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図 1 パルプ連結ステッピングモータ
るバルブ開閉操作は、今回の使用条件では 10。以内での開閉である
ため、高速性は要求しない。従って、モータの選定に当たっては、
高トルクおよび微小ステップ角を重視した。一方、高圧バルブには、
メータリングパルプ (SS31RS4 ， Swagelok) を使用した。このパルプ
の構造を図 2 に示す。バルブの耐圧は 35MPa (21 OC)、流量係数 (Cv
値)は 0.004 (ハンドル 1 回転) "'0.04 (ハンドル 10 回転)であり、
このハンドルの回転に伴うニ一ドルの昇降により流路の隙間を開閉
し、気・液流体の流量を調整するものである。気体の流量と Cv 値と
の関係は、一次側圧力の半分よりも二次側圧力が小さいような臨界
流条件が成立する場合には、次式で表される 2) 。
Cv = _~~:~ _JG ,, (273+t) 2070~ v ? ( 1 ) 図 2 使用したメータリングパルプの構造
ここで、 Qgは標準状態における気体の流量[m3_ STP/h] 、 Gg は空気を
l とした時の気体の比重、 P 1 は 1 次側絶対圧力 [MPa]である。この式を使って、後述する溶解度測定
に適する操作条件 (800C ，差圧 25MPa，流速 100cc-STP/min) での適合 Cv 値を計算すると、約 5x
10-5 となる。従って、選定したバルブの Cv 値は大きすぎて不適ではあるが、安価でかつ高耐圧のニ
一ドルパルプが他に見あたらないのと、ステッピングモータによるバルブハンドルの操作により、
ハンドル 1 回転未満を高分解能で制御できることから、このバルブで超臨界流体の制御実験を試み
ることにした。
ステツピングモータをパソコンから制御するために用いた機器構成を図 3 に示す。コンビュータ
から駆動ドライパヘパルス信号を送る部分と励磁タイミングなどを発光ダイオードにより表示する
部分(表示ランプ)には、電流供給のためダーリントントランジスタアレイ (TD62003、出力電流
500mA)を組み込んだ。表示ランプは、ドライパから出力される励磁タイミング信号(励磁シーケン
スが O の時に ON)、ドライパ放熱板過熱信号、並びにモータの原点復帰用デジタルファイパ光電ス
イッチ信号 (E3X-DA ， OMRON) の 3 つである。また、これらの信号は、パソコンでも受信し、ソフト
によりモニター画面で ON/OFF が確認できるよう
にした。
表 1 CSK5913-NAP の主な仕様
励磁最大静止卜JVl 63 
[kg cm] 
トター慣性モーメント 4000 
[g cmZJ 
定格電流[AI相] 2.8 
基本ステップ。角 0.720 
電源入力 DC24V 4A 
励磁方式 7J~^テ、，')r 0.720 /setp 
(4 相励磁)
1\-7ステップ。 0.360 /step 
( 4-5 相励磁)
入力信号 CW,CCW l\oJ~^信号、
ステッア角切換信号、
電流オ7信号
出力信号 励磁タイミンク、、信号、
オ-I\"-tート信号
割
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図 3 パソコンによるパルプ開閉システム
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表 2 A/D 変換 PC カードの主な仕様
変換方式 逐次比較変換方式
分解能 12 ビット
AID 変換部 変換速度 10μs チャンネル数 8ch 
入力レンジ :t 10V、 +5V
サンプリング機能 一定周期サンプリング(10μs""2.55ms)
汎用入出力部 チャンネル数 入力 4ch、出力 4ch入出力レベル TTL レベル
2 . 2 Windows パソコンによるステッピングモ
ータの制御
ステツピングモータを外部から制御するには、
TTL レベルのパルス信号を駆動ドライパに送出す
る必要がある。このため、ノート型 Windows パソ
コンに TTL 入出力機能を有する A/D 変換 PC カード
(AXP-AD02、アドテツクシステムサイエンス)を
装着した。この PC カードの主な仕様を表 2 に示す。
この A/D 変換カードには、 TTL 入力・出力を各 4
チャンネル分付属しており、今回の研修ではこの
付属機能を利用して、パルス信号(CW/CCW)などの
図 4 モータ制御ダイアログ
出力および駆動ドライパからの励磁タイミング信号の入力を行った。プログラムの作成は、 Visual
C++ ver.6.0 を用いて MFC ベースで行った。ステツピングモータの制御用に作成したダイアログを
図 4 に示す。ダイアログには、正・逆転ボタン、停止ボタンを設け、シングルステップ回転、連続
回転、指定角回転が出来るようにした。また、フルステップ (0.720 )とハーフステップ (0.36 0 ) 
の選択や、自動原点復帰、励磁タイミングなどのグラフィック・ランプ表示も可能にした。
リスト 1 に、ステツピングモータを高速で回転する場合のプログラムの一部を示した。パルプの
ハンドルを高速で開閉する場合、モータのプルアウトトルクを越えて一気に加速するとモータの脱
調が起こり、正常に回転しなくなる。これを防そには、負荷トルクと加速トルクの和がプルアウト
トルクよりも十分小さくなるように徐々に加速する必要があり、ここではリニアに加速するように
した。また、停止時もスムーズに止まるように指数関数的減速を行った。なお、各パルス聞には、
所定のパルス周波数とするための for ループによるウェイト、並びに制御中にもマウス入力を受け
付けるための待機メッセージ処理ルーチンを入れた。この方法では、マウスを動かすとパルス間に
メッセージ処理による余分なウェイトが入るためモータの回転がぎこちなくなるという欠点がある。
パフォーマンスタイマによる高速タイマ一割込を用いて定期的じパルスを発生させる方法も試みた
が、先の方法よりも OS によるパックグラウンド処理の影響を受けやすい等の問題が見られた。なお、
プロセスとプライマリスレッドのプライオリティは、最高レベルに設定した。
3. 圧力制御の試み
流体の定圧送液には、ポンプと保圧パルプを並列または直列に連結して行うのが一般的である。
可
t
? ?
リスト 1 モータ連続回転(始動時加速，停止時減速)プログラムの一部
Hチャンネル OutCh(O-めから 1 パルス出力
void CMoterDrive::Moter1Pulse(BYTE OutCh) 
UINT dnum=O; 
IICurrentOutValue は TTL 出カボート 4ch の，on 状況を格納 1
しているグローパル変数
CurrentOutValue I =(OxOl<<OutCh); 
if ( Ad02wOutPort( wLogSocket,CurrentOutValue ) = 
F札SE){
AfxMe回ss鈍ag伊eBoxしT~吋'
MB_ICONSTOP);  
return; 
CurrentOutVahie&=OxOF・(OxOl<<OutCh); 
if ( Ad02wOutPort( wlρgSocket， CurrentOutValue ) == 
F札SE){
A永Me伺ssag伊:eBo侃x(仁_T町(ぐ"TTL-Ou凶tRe剖s鉛et 出カエラ一つ
MB_OK I Ml由B_ICONSTOP);; 
return; 
111ms 関の for 1∞p 数を測定
LONGLONG CMoterDrive::WaitMessurement(void) 
UINT mSecl,mSec2,dt; 
LONGLONG lp; 
mSec1=timeGetTimeO; 
for(lp=0;lp<10000000.;lp++) ; 
mSec2=timeGetTimeO; 
dt=mSec2・mSec1;
if(dt==O) 
return 0; 
else 
return lp/dt; 
11モーター始動時の加速(パルス周波数をリニアに増大)
BOOL CMoterDrive::MoterAccelerate(BYTE OutCh) 
int i=O; 
LONGLONG lp; 
double Wait,lpmax; 
IIfor-loop 数(1ms)を取得(LpNum はグローバル変数)
LpN um=WaitMessurementO; 
i=200; 11このカウントから開始
1 10001 i (i=200-1000)に比例した Wait を設定
Wait=1000/(double)(1 +け+);
I/Wait[ms]が目標パルス間隔[ms]よりも大きい聞はループ
while(Wait>MoterDelay && i<1000){ 
Moter 1Pulse(OutCh); 
lpmax=LpNum合Wait;
for(lp=O;lp<lpmax;lp++) ; 
H新しい Wait 値の設定
Wait=1000/(double)(1 +i++); 
return TRUE; 
Nモーター停止時の指数関数的減速
BOOL CMoterDrive:MoterSlow Down(BYTE OutCh) 
UINT i=O; 
double Wait,t,lpmax; 
LONGLONG lp; 
I/Wait が MoterDelay 以上になるまで空送り
do{ 
t=(i++)/(double)AccelNum可; /lAccelNum=20 
Wait=exp(t);111-148msec 
}while(Wait<MoterDelay); 
while(i<AccelN um){ 
Moter1Pulse(OutCh); 
RotateNumCalcO; 
11ウェイト
lpmax=LpNum*Wait; 
for(lp=O;lp<lpmax;lp++) ; 
Il新しい Wait 値の設定
t=(i++ )/(double )AccelN um * 5;
Wait=exp(t);llMoterDelay-148msec 
return TRUE; 
11連続回転(始動時リニア加速、停止時指数関数的減速)
void CMot准rDrive::MoterContinue(BYTE OutCh) 
MSGmsg; 
LONGLONG lp; 
double lpmax; 
1 MtContinueFlg は強制 Stop ボタンが押されたかどうかを
示すグローパル変数
MtContinueFlg=TRUE; 
H加速
if(!MoterAccelerate(OutCh)) return; 
H定速
while(MtContinueFlg){ 
Moter1Pulse(OutCh); 
Hメッセージループ処理
while(・:PeekMessage(&msg， NULL, 0, 0, 
PM_REMOVE)) 
:・Transla飴Message(&msg); 
:・DispatchMessage (&msg); 
IlMoterDelay[mSec]だけ、ウェイト
lpmax=LpN um * (double )MoterDelay; 
for(lp=O;lp<lpmax;lp++) ; 
H減速
if(!MoterSlowDown(OutCh)) return; 
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この保圧パルプの代わりにメータリングバルブが使用
できれば、前述のシステムを使って流体の圧力制御が
可能となる。そこで、図 5 の様な流路を組み立て、パ
ルプの閉度と送液圧力の関係を調べた。その結果を図
フルステップで動作させたた6 に示した。モータは、
定圧送;宮部
図 5 メータリンク~1¥ ~ J~アを用いた定圧送
液の試み
ステ汐プ数 xO. 72 0 だ
けパルプハンドルを開方向に回転している。バルブが
ある程度閉じられるまでは、圧力は僅かしか増大しな
ステップ数の増大と共に、め、
• : 8ml!min 
ﾂ : 6ml!min 
. : 4ml/min 
・:2ml/min 
30 
いが、ある地点から急激に増大することが分かる。
これは、用いたパルプの Cv 値が大きいために、ニ一
ドルの昇降による差圧が、パルプ全開近くまで殆ど
生じず、全開近くになって初めて流動抵抗が生じて、 国弘冨\門帆出
20 差圧による圧力上昇が生じたものと思われる。ステ
ツプ数 60 前後での圧力上昇は急激すぎるため、この
10 
供。
システムでは、例えば 25MPa での定圧送液を行うこ
とは出来ず、また、流速依存性もあるため、問題で
ある。改良手段としては、より小さな Cv 値を持つバ
ルブの選定、より流速の大きなポンプの使用、圧力 40 
ステップ数
図 6 種々の流体流速で、の送液圧力とバ
ルブ閉度 (0.72 0 /ステッア)との関係
60 
ダンパーの設置などがあるが、いずれも抜本的対策
この実験を通して、定圧送液システムを
メータリングパルプによる差圧で構築することは困
難であり、保圧パルプで圧力を制御する従来の方式の方が適していることが確認出来た。
ではない。
4. 超臨界流体の放出速度の制御
超臨界流体による有用物質の抽出/付与の実験では、流体中に目的物質がどれだけ溶解するか(溶
解度)が重要なポイントとなる。溶解度を知るには、目的物質を充填したカラムに超臨界流体をゆ
っくり通すことで、流体中に物質を飽和平衡溶解させ、次いでカラムから出てきた流体を常圧まで
減圧することで、溶解していた物質が析出するため、析出量とその時に流した流体の容積を測定す
ることで溶解度を求めることができる。この減圧に必要な経路を出来るだけ短くすることで、経路
内で析出残留する量を抑え、全量をその後部のトラップで回収出来るため、正確な溶解度を得るこ
とが出来る。この減圧部に先の電動メータリングパルプを用いることで、流体の放出速度のコント
ロールと減圧経路の短縮
溶解度測定装置の概略
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定圧送液部
図 7
が出来るため、好都合で
そこで、図 7 のような
装置を組み立て、パルプ
の開閉度と流体の放出速
ある。
度の関係を調べた。ただし、飽和部のカラムに
は空カラムを使用した。モータのステツピング
によりパルプを閉じ、再び開いたときのステッ
プ数と放出速度の関係を図 8 に示す。この時の
モータ励磁方式は、ハーフステップ (0.36 0 / 
ステップ)とした。同じステップ数(ステツピ
ングモータの軸位置が同じ)でも閉(①)と開
(②)とで流速が異なるのは、主にギアの噛み
合わせの"遊び"とパルプハンドルの"遊び"
によるもので、これにより 4 ステップ分の履歴
が生じている。放出速度は、約 15 ステップまで
は徐々に減少し、これを越えると急激に減少し
た。この結果から、先に使用したメータリング
バルブのニ一ドル昇降で制御可能な放出速度は、
、、、
j現 1側
jg 
。L
ぷ対-• 
• 
• 
-0 10 20 30 
ステップ数
図 8 超臨界 CO2 (800C ， 25MPa)の放出操作に
おけるパルプ開閉ステップ数と放出速度の関
係
この差圧(25MPa)条件において 2000cmLSTP/min 以上であり、これ以上の放出速度でパソコンと連結
した電動メータリングパルプによる制御が可能であることが分かった。しかしながら、実験で使用
した送液ポンプの最大送液速度が十分高くないため (max 10ml-liquid COzlmin)、放出速度が
2500cmLSTP /min 以上になると送液が追いつかず圧力低下が生じた。より制御しやすいシステムに
するには、送液能力の高いポンプに変更するか、メータリングパルプの後段にリストリクタを設け
て放出速度と差圧を抑制すればよい。しかし、溶解度測定の用途では、飽和平衡を確実にするため
に放出速度を抑え、また圧力勾配の生じる経路を短くする必要があるため、先の方策は適していな
い。溶解度測定で放出量の制御を行うには、 Cv 値のより小さなパルプに変更する必要があるであろ
う。また、 15 ステップ以上の全閉に近い状態で制御を行うには、ギヤ比を変えて 1 ステップ当たり
のパルプ開閉度をより小さくする必要があるであろう。
5. おわりに
ステツピングモータを使って、パソコンから制御可能なバルブ開閉システムを作製し、超臨界流
体の圧力制御や放出量制御の基礎実験を行った。その結果、最小 0.36 0 刻みでのパルプ開聞が遠隔
でコントロール可能となった。ステップ角と圧力/流速の関係を調べた結果、今回用いたメータリ
ングパルプの Cv 値が大きいため、圧力や流量を一定値に制御するのは困難なことが分かった。今後、
実用的な制御を行うには、より Cv 値の小さなバルブの選定や PID 制御システムの構築などを行う必
要がある。
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